<g) Int. CI. 

<@> BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 


C QSC 27/02 


DEUTSCHE? 


<0> 

® 
® 



PATENTAMT 


Auslegeschrift 2018 752 


Aktenzeichen: P 20 IB 752.4-45 

Anmeldetag; 18. 4.70 

Offenlegungstag; 26. 11. 70 
Bekanntmachungstag: 16. 12. 76 


A 2 

^ eo 


Ol 


Unionsprioritat: 
@ <3> © 


21. 4.69 Niederlande 6906150 25.10.69 Niederlande 6916130 


<8> 


Bezeichnung: 


Verfahren zum gasdichten Verbinden von Metall- mit Glasflachen 


Anmelder: 


N.V. Philips' Gloeilampenfabrieken, Eindhoven (Niederlande) 


@ Vertreter: 
@ Erfinder: 


Auer, H., Dipl.-lng., Pat.-Anw., 2000 Hamburg 

Klomp, Johannes Theodorus, Eindhoven (Niederlande) 


Fur die Beurteilung der Patehtfahigkeit in Betracht gezogene Druckschriften: 
CH 2 56 337 


BEST AVAM_ABLE COPY ^ 


ZEICHNUNGEN BLATT1 


Nummer: 
Int. CL-: 

3ekanmmachungstag: 


20 18752 
C03C 27/02 
l6.Dezeraber 1976 



Patentanspruche: 


1. Verfahren zum gasdichten Verbinden von 
Metall- mit Glasfllchen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die zu verbindenden Flachen 
gegeneinander gedrQckt und auf eine Verbindungs- 
temperatur erhitzt werden, die niedriger als die 
Erweichungstemperatur des Glases ist und die 
zwischen der Temperatur, bei der die Dampfspan- 
nung des Metalls gleich 10- ,0 Torr is'„ und der 
Schmelztemperatur des Metalls liegt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei Anwendung eines anderen Metalls 
als Aluminium die Verbindungstemperatur hoch- 
stens gleich dem 0,9facben der Schmelztemperatur 
(in°C)des Metalls ist 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, 
dadurch gekennzerchnet, daB ein Druck zwischen 5 
und 150 kg/cm 2 angewendet wird, berechnet auf den 
Flacheninhalt der einander beruhrenden SchweiBfla- 
chen. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei Verwendung eines Metalls, dessen 
SchweiBoberflache nicht frei von Oxid ist, minde- 
siens ein Druck von 50 kg/cm 2 ausgeubt wird 

5. Verfahren nach den Anspruchen I bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB eine reduzierende oder inerte 
Atmosphare verwendet wird. 


Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum 
gasdichten Verbinden von Flachen aus Metall- mit 
Glasflachen. Bei diesem Verfahren wird eine direkte 
Verbindung zwischen Metall und Glas erhalten, ohne 
daB eine Zwischenschicht aus einem anderen Material 
verwendet und ohne daB eines der beiden Materialien 
zum Schmelzen oder Erweichen gebracht wird. 

Mehrere Verfahren zum gasdichten Verbinden von 
Metallgegenstanden mit aus Isoliermaterial bestchen- 
den Gegenstanden sind bereits beschrieben. Bei diesen 
bekannten Verfahren wird hMufig ein Hilfsmaterial 
verwendet, das zwischen den miteinander zu verbinden- 
den Gegenstanden eine Zwischenschicht bildet. Auch 
sind Verfahren bekannt, bei denen die Verbindung ohne 
Anwendung eines Hilfsmaterials erhalten wird; hierhei 
wird die Verbindung durch Erhitzung auf eine 
Temperatur hergestellt, bei der die SchweiBflache 
mindestens eines der beiden miteinander zu verbinden- 
den GegenstSnde zum Schmelzen oder Erweichen 
gebracht wird, wodurch die SchweiBflache des anderen 
Gegenstandes benetzt wird. 

Im ersteren Falle ergibt sich oft der Nachteil, da3 das 
Zwischenmaterial eine geringere Bestandigkeit als die 
zusammensetzenden Teile z. B. gegen Da*mpfe aufweust. 
Dies kann z. B. bei Verwendung in Natriumdampfentla- 
dungslampen der Fall sein. 

Im zweiten Falle besteht der Nachteil, daB durch d;is 
Schmelzen oder Erweichen mindestens einer der 
SchweiBflachen eine Verformung auftritt, die storend 
sein kann. 

Die Erfindung beziehl sich auf ein Verfahren, bei dem 
die den bekannten Verfahren anhaftenden Nachteile 
vermieden werden. 

Es wurde nun gefunden, daB Metall und Glas direkt 
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gasdicht dadurch miteinander verbunden werden 
konnen. daB Gegenstande. deren SchweiBflachen aus 
diesen Materialien bestehen, gegeneinander gedruckt 
werden, wonach sie unter Beibehaltung des Druckes auf 
5 eine Temperatur erhitzt werden, die niedriger als die 
Temperatur ist, bei der das Glas bzw. Metaii zum 
Erweichen bzw. Schmelzen gebracht wird. 

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, daB die 
Dampfspannung des Metalls bei der Temperatur, auf die 
to die miteinander zu verbindenden SchweiBoberflachen 
zur Herstellung der Verbindung erhitzt werden (diese 
Temperatur wird nachstehend als Verbindungstempera- 
tur bezeichnet) von wesentlicher Bedeutung ist. Bei der 
Verbindungstemperatur mufl die Dampfspannung des 
i5 Metalls hdher als 10~ 10 Torr sein. 

Dies bedeutet a a. daB Metalle, deren Dampfspan- 
nung beim Schmelzpunkt nicht hdher als 10-'° Torr ist, 
sich nicht zur Anwendung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens eignen. Zu diesen Metallen gehdren Indium 
20 undZinn. 

AuBerdem bedeutet es, daB die Verbindungstempera- 
tur von Fall zu Fall derart gewahlt werden muB, daB die 
Dampfspannung des betreffenden Metalls bei dieser 
Temperatur hdher als 10- 10 Torr ist. 
25 Der Druck, der bei dem Verfahren nach der Erfindung 
ausgeubt werden soli, ist nicht an enge Grenzen 
gebunden. Dieser Druck soil jedoch nicht niedriger als 
5 kg/cm 2 und nicht groBerals 150 kg/cm 2 sein, berechnet 
auf den Flacheninhalt der einander beruhrenden 
30 SchweiBoberflachen. 

Wenn die SchweiBoberflache des Metalls nicht frei 
von Oxid ist, ist es erwunscht, daB ein Druck von 
mindestens 50 kg/cm 2 angewandt wird. Dies hat sich aus 
Versuchen ergeben, bei denen als Metall Blei bzw. Zink 
35 verwendet wurde. Das Metall kann auch in Form eines 
Pulvers und in bestimmten Fallen in Form eines aus 
einem Oxid des Metalls bestehenden Pulvers verwendet 
werden. Im letzteren Falle wird das Verfahren in einer 
reduzierenden Atmosphare durchgefuhrt. Bevor die 
40 eigentlic'ie Verbindung hergestellt wird, wird in dieserr 
Falle das Oxid zu Metall reduziert. Die Anwendung von 
Metalioxidpulver beschrankt sich auf diejenigen Oxide, 
bei denen die Temperatur, bei der die Reduktion 
stattfindet, niedriger als die Schmelztemperatur des 
45 Metalls ist Beispiele sind Pt und Fe. 

In diesem Sinne ist unter Metallgegenstand auch eine 
Metallpulverschicht und eine Schicht aus einem Pulver 
der vorerwahnten Metalloxide zu verstehen. 
Die anzuwendende hochste Verbindungstemperatur 
50 wird stets unterhalb der Schmelztemperatur des Metalls 
und bei Verwendung eines anderen Metalls als 
Aluminium vorzugsweise unterhalb einer Temperatur 
gewahlt, die gleich dem O^fachen der Schmelztempera- 
;ur(in °C) ist. Die Mindestverbindungstemperatur wird 
55 durch die Temperatur gegeben, bei der die Dampfspan- 
nung des betreffenden Metalls hdher als 10->°Torr ist. 

Zur Veranschaulichung zeigt Fig. 1 Dampfspan- 
nungskurven einer Anzahl von Metallen. Dabei gibt P 
die Dampfspannung in Torr und T/T m das Verhaltnis 
60 /.wischen der Temperatur (T) t bei der die erwahnte 
Dampfspannung vorherrscht, und der Schmelztempera- 
tur (T m ) des Metalls an (beide in 0 K). Aus dieser Figur ist 
ersichtlich. daB Blei (Pb) gerade oberhalb des Verhalt- 
nisses 77T m = 0,9 eine Dampfspannung von 10- ,0 Torr 
65 aufweist. Es eignet sich noch gerade zur Anwendung bei 
dem Verfahren nach der Erfindung. Zink erreicht fur 
iVTm^ 0,5 dagegen bereits einen Dampfdruck von 
10- 10 Torr, was bedeutet. daB fur Zink fSchmelzounkt 
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419°C) die Mindestverbindungstemperatur elwa 85°C 
ist FGr die andercn Metalle, von denen die Dampfspan- 
nungskurven in F i g. 1 dargesteilt sind, laBt sich auf 
entsprechende Weise die Mindestverbindungstempera- 
tur finden. 

Die in einem bestimmten Falle anzuwendende 
Verbindungstemperatur wird auch durch die Erwei- 
chungstemperatur des betreffenden Glases bestimint 
Die Verbindungstemperatur wird unterhalb der Tempe- 
ratur gewahlt, bei der das Glas — auch unter dem 
EinfluB des angewandten Druckes — beim Durchfuhren 
des Verfahrens verformt werden wurde. Fur ein hartes 
Glas kann d<Jier eine hdhere Verbindungstemperatur 
als fur ein weiches Glas gewahlt werden. 

Zur Bestimmung der Festigkeit der unter Verwen- 
dung des erfindungsgemaBen Verfahrens hergestellten 
Verbindungen wurden (siehe F i g. 2) runde Glasrohre 1 
und 1' (Lange 50 mm, Innendurchmesser 6 mm, AuBen- 
durchmesser 10 mm) durch einen flachen Metallring 2 
(Dicke 0,1 mm) miteinander verbunden. Nach der 
Herstellung der Verbindung wurde bei Zimmertempe- 
ratur die Bruchfestigkeit der Verbindung in einem 

Tabelle 
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sogenannten 4-Punkt-Biegungsversuch bestimrm, bei 
dem das Gebilde an den Punkten 3 und 4 abgestutzi und 
mil Hilfe einer Gabel 5 zu beiden Seiten der Verbindung 
ein Druck ausgeubt wurde. bis Bruch auftrat Beispiels- 
weise sind die Ergebnisse einiger Versuche in der 
folgenden Tabelle angegebea Die Bruchfestigkeit 
d. h. die Biegebelastung bei Bruch, ist in kg/mm- 
gegeben. 

Auch ist in der Tabelle erwahnt, welche Matenahen 
(Glaser und Metalle) verwendet wurdea welcher 
Druck P(in kg/cm 2 ) bei der Herstellung der Verbindung 
ausgeubt wurde, die Temperatur T (in °C) die 
angewandt wurde, und die Dauer t (in Minuten) der 
Verbindungsbehandlung. 

Die erhaltenen Verbindungen wurden auf Gasdichtig- 
keit gepruft Sie waren alle vollig gasdicht 

Die Verbindungen wurden in einer Atmosphare von 
Stickstoff Oder eines Gemisches von Stickstoff und 
Wasserstoff (75:25) hergestellt. Eine solche Verbin- 
dung kann haufig auch in Luft hergestellt werden. 
Vorzugsweise wird in einer reduzierenden oder inenen 
Atmosphare gcarbeiteu 


Glas - Metall - Glas 


Quarz — Pt - Quarz 
Quarz — Pb — Quarz 
p y - Pb - Py 
G28 - Pb - G28 

Kalkglas - Pb - Kalkglas 
Bleiglas - Pb - Bleiglas 
Bleiglas - Zn - Bleiglas 
Bleiglas - Zn - Bleiglas 
Quarz — Fe — Quarz 
Quarz — Al — Quarz 

G28 ist ein Alkali- alum inoborosilikatgl as. 
Py ist ein Borosilikatgtas. 

Das Verfahren nach der Erfindung kann z. B. zur 
Herstellung gasdichter Verbindungen in Elektronenroh- 
ren, z. B. mit Faseroptikplatten versehenen Elektronen- 
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rohren, Fernsehaufnahmerohren und Gaseniladungs- 
lampen, angewandt werden. 
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